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VRHOVNO VIJEĆE ZA KEMIJU

Poštanska adresa:	16, Ulica Tsocha, Atena  
	                          
                     PRIMATELJ:
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PREDMET:  Odluka SCC-a (Vrhovno vijeće za kemiju) 30/2022

[bookmark: page230R_mcid1]Kao odgovor na Vaš dopis ref. br. 30/004/000/1249/23-9-2022 u kojem ste nam proslijedili svoj prijedlog o donošenju odluke SCC-a pod naslovom: „Prijenos u nacionalno pravo Provedbene odluke Komisije (EU) 2022/197 od 17. siječnja 2022. kojom se određuje tvar ACCUTRACETM PLUS kao zajedničko fiskalno sredstvo za označivanje za loživo plinsko ulje, brodsko plinsko ulje i brodsko dizelsko ulje, kao i za kerozin za kućanstva (kerozin za grijanje), metoda ispitivanja za njegovo određivanje i povezani tehnički zahtjevi”, obavještavamo Vas da je Vrhovno vijeće za kemiju kojim predsjedamo, nakon razmatranja tog pitanja, na sastanku 29. rujna 2022. pravno obradilo predmetni prijedlog i jednoglasno 

odlučilo kako slijedi:


„Prijenos u nacionalno pravo Provedbene odluke Komisije (EU) 2022/197 od 17. siječnja 2022. kojom se određuje tvar ACCUTRACETM PLUS kao zajedničko fiskalno sredstvo za označivanje za loživo plinsko ulje, brodsko plinsko ulje i brodsko dizelsko ulje, kao i za kerozin za kućanstva (kerozin za grijanje), metoda ispitivanja za njegovo određivanje i povezani tehnički zahtjevi.”


Članak 1.
Svrha i područje primjene

	Svrha ove Odluke uspostaviti je zajednički europsko fiskalno sredstvo za označivanje predviđeno Direktivom 95/60/EZ o označivanju naftnih derivata. 
	Ovom se Odlukom uređuje sljedeće: 
1) Kemijski naziv molekule tragača prema IUPAC-u.
2) Postotak koji se dodaje energetskim proizvodima.
3) Validirana laboratorijska metoda i oprema za kvantitativno određivanje tragača u energetskim proizvodima.
4) Značajke kvalitete ove metode.
5) Metoda i oprema koja se upotrebljava u provjerama na licu mjesta za određivanje tragača.


Članak 2.
Određivanje tragača

	Tvar ACCUTRACETM PLUS, s butoksibenzenom kao aktivnim sastojkom (registarski CAS broj 1126-79-0), dodaje se plinskom ulju za grijanje, brodskom plinskom ulju i brodskom dizelskom ulju, kao i kerozinu za kućanstva (kerozin za grijanje) kao zajedničko fiskalno sredstvo za označivanje predviđeno Direktivom 95/60/EZ o označivanju svih naftnih proizvoda obuhvaćenih oznakama KN 2710 19 43, 2710 19 46, 2710 19 47, 2710 19 48, 2710 20 11, 2710 20 16 i 2710 20 19, kao i kerozina za kućanstva (kerozin za grijanje) obuhvaćenog oznakom KN 2710 19 25. 
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12,5 miligrama po litri energenta definira se kao razina označivanja s pomoću ACCUTRACETM PLUS. To odgovara razini označivanja od najmanje 9,5 miligrama butoksibenzena po litri energenta.  


Članak 3.
Laboratorijska metoda ispitivanja

	Za određivanje butoksibenzena – aktivnog sastojka tvari ACCUTRACETM PLUS, u plinskom ulju za grijanje, brodskom plinskom ulju i brodskom dizelskom ulju, kao i u kerozinu za kućanstva (kerozin za grijanje) pri koncentraciji od 9,5 miligrama butoksibenzena po litri energenata, koristi se dvodimenzionalni plinski kromatograf s detektorom masene spektrometrije (GC–MS). Metoda se temelji na izvješću Dow istraživanja pod naslovom „Validacija metode dvodimenzionalne plinske kromatografije za kvantifikaciju tragača butil fenil etera (BPE) u dizelskom gorivu”, o čemu je Europska komisija obavijestila države članice. 
Napominje se da je smjesa butil fenil etera identična spoju s IUPAC kemijskim nazivom butoksibenzen.


Početak  
Uzorak energetskog proizvoda analizira se metodom dvodimenzionalne plinske kromatografije, s kapilarnim kolonama i odgovarajućim temperaturnim rasporedom, koristeći plameno-ionizacijske (FID) i masene (MS) detektore.  Koristi se Deanov prekidač i 3 kolone različitog polariteta. 
Kvantifikacija butoksibenzena provodi se detektorom masene spektrometrije primjenom ionizacije udarom elektrona i praćenja odabranog iona (SIM), posebno iona s m/z 94 (kvantifikacijski ion) i iona s m/z 150 (ion potvrde). 
Rad kromatografa i izračun rezultata regulirani su odgovarajućim softverom.

Reagensi i ostali materijali
1. Općenito
— Helijev inertni plin kromatografske čistoće
— Plinsko ulje za grijanje, brodsko plinsko ulje i brodsko dizelsko ulje bez tragača, kao i kerozin za kućanstva (kerozin za grijanje), za pripremu normi za umjeravanje.
– Odgovarajuća otapala za čišćenje automatskog uređaja za uzorkovanje.

2. Norme za umjeravanje
Standardne otopine butoksibenzena pripremaju se od certificiranog referentnog materijala (CRM) ili osnovne otopine poznate koncentracije.
Za izradu krivulje umjeravanja upotrebljavaju se plinsko ulje za grijanje, brodsko plinsko ulje i brodsko dizelsko ulje bez tragača, kao i kerozin za kućanstva (kerozin za grijanje), a 7 standardnih otopina butoksibenzena pripremljeno je u koncentraciji od 0,095–11,875 mg.L-1 butoksibenzena u energetskom proizvodu.

Oprema
1. Plinski kromatograf opremljen elektroničkim sustavom za kontrolu tlaka i brizgaljkom za podijeljeno/nepodijeljeno ubrizgavanje.
2.  Detektor ionizacije plamena (FID).
3. Detektor masene spektrometrije s tehnikom ionizacije elektronskog snopa, povezan prijenosnom linijom s kromatografom.
4. Tri (3) kapilarne kolone različitog polariteta: prva, tipa 50 % fenila, (15 x 0,25 x 0,15) povezuje injektor s Deanovim prekidačem, druga, tipa Wax, (30 x 0,25 x 1,00) povezuje Deanov prekidač s MSD-om, a treća je kolona od kvarcnog stakla (0,64 x 0,1) koja povezuje Deanov prekidač s FID-om.
5. Automatski uređaj za uzorkovanje sa štrcaljkom koja može precizno osigurati volumen od 5 μl.
6. Računalo s odgovarajućim softverom koji preuzima i obrađuje podatke.

Postupak
U početku se stvara krivulja umjeravanja s prethodno navedenim normama za umjeravanje.
Za otkrivanje tragača upotrebljava se ionizacija elektronskog snopa i
tehnika SIM: iona koji ima m/z 94 (kvantifikacijski ion) i iona koji ima m/z 150 (ion potvrde). 
Preporuke za optimalne radne parametre GC–MS su sljedeće:

– Temperatura kolone (pećnica)
Prema temperaturnom rasporedu pećnice, početna temperatura od 100 ºC održava se 0,5 min i povećava se brzinom od 10 °C.min-1 do 180 °C, gdje se stabilizira tijekom 0,0 min, a zatim se povećava brzinom od 30 °C.min-1 do 260 °C, gdje se stabilizira tijekom 4,0 min. 

– Brizgaljka (podijeljeno/nepodijeljeno ubrizgavanje)
Temperatura brizgaljke za podijeljeno/nepodijeljeno ubrizgavanje, s omjerom podjele 100:1, iznosi 250 °C, a volumen ubrizganog uzorka je 1 μl. Protok plina nosača (helija) u kolonama je: Za prvu kolonu: 1,0 mL.min-1 tijekom 5,0 min, promjena na 99 mL.min-1, stabilizacija tijekom 10,1 min (faza ispiranja).  Za drugu kolonu: 2,5 mL.min-1 stalnog protoka.

– Detektor ionizacije plamena (FID)
Upotrebljava se detektor ionizacije plamena (FID) koji radi na temperaturi od 260 ºC.

– Detektor mase (MS detektor)
 Detektor mase (MS detektor) upotrebljava se s ionizacijom elektronskog snopa i praćenjem odabranog iona (SIM), koji radi u sljedećim uvjetima:
Temperatura izvora iona je 250 ºC.  Temperatura četveropola (MS Quad) je 200 ºC. Temperatura prijenosnog voda je 260 °C. Vrijeme odgode otapala je 3,00 min. m/z: 94 upotrebljava se kao kvantifikacijski ion, a m/z: 150 kao ion potvrde.  Vrijeme zadržavanja je 100 ms.

Kako bi se osigurala kvaliteta rezultata, preporučuje se primjena sustava unutarnje kontrole kvalitete uz redovitu analizu uzorka za kontrolu kvalitete.

Alternativna metoda plinske kromatografije s odgovarajućim kolonama i detektorima može se upotrijebiti za zajedničko određivanje tvari ACCUTRACETM PLUS i nacionalnih molekularnih tehnoloških tragača FT36 i FT39 ako se može dokazati da pruža barem istu točnost i barem istu razinu preciznosti kao i analitička metoda koju zamjenjuje.


	 
Članak 4.
Značajke kvalitete metode ispitivanja
		
		Značajke učinkovitosti metode određuju se nakon njezine validacije u skladu sa zahtjevima norme ELOT EN ISO IEC 17025. 
		U slučaju sumnje u rezultate ispitivanja, oni se ocjenjuju i tumače u skladu s normom ELOT EN ISO 4259:2018.


	
Članak 5.
Metoda ispitivanja za provjere na licu mjesta 

	Za indikativne provjere na licu mjesta uzorak energetskog proizvoda, bez prethodne obrade, analizira se odgovarajućim uređajem za plinsku kromatografiju, kapilarnim kolonama i odgovarajućim temperaturnim rasporedom, s pomoću odgovarajućih detektora (FID i/ili MS).  


		Članak 6.		
Odredbe koje su stavljene izvan snage

	Nakon stupanja ove Odluke na snagu, izvan snage stavlja se sljedeće:
(1) članak 3. stavak 3.2. Odluke SCC-a 53/2015 „Goriva za opskrbu brodova – zahtjevi, metode ispitivanja i postupci za bojenje i praćenje brodskog plinskog ulja” (Službeni list B’ 987/2015/16);
(2) članak 2. stavak 2. Odluke SCC-a 468/2002 (Službeni list Β’ 1273/05.09.2003), „Postupci bojenja i praćenja za loživo plinsko ulje” (Službeni list Β’ 1273/2002/03);
(3) članak 2. stavak 1. Odluke SCC-a 469/2002 (Službeni list Β’ 1273/2003), „Specifikacije i metode za ispitivanje kerozina za grijanje” (Službeni list B’ 1273/2002/03)
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